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Abstract of DE 19813286 (A1) 

For cooling purposes the gas stream containing vaporous 
phthalic acid anhydride (PSA) is feed into a cooler (9) 
which in its lower area has a vertical pipe (10). The pipe 
(10) and its upper discharge opening (10a) are surrounded 
by an indirectly cooled fluidized bed (13) whose 
temperature is between 20 and 90 DEG C and to which a 
fluidizing gas is fed from below (16). The suspension 
density of the fluidized bed (13) is between 300 and 700 
kg/m<3> and the inner area of the pipe has no fluidized 
bed. The gas stream containing vaporous PSA flows 
upwards in the vertical pipe and into the cooler (9). 
Granulate is continuously introduced from the fluidized 
bed into the gas stream via the discharge opening (10a) of 
the vertical pipe (10) and carried to a settling chamber 
situated in the cooler above the pipe and the fluidized bed. 
In the process the vaporous PSA is cooled and solidified. 
Solidified PSA is precipitated at least partly from the 
settling chamber to the fluidized bed and granulate 
containing PSA is withdrawn from the fluidized bed. 
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Die folgenden Angaben sind den vom Anmelder eingereichten Unterlagen entnommen 

(54) Verfahren zum Abtrennen von dampfformigen Phthalsaureanhydrid aus einem Gasstrom 

@ Zum Kuhlen wird der dampfformigen Phthalsaurean- 
hydrid (PSA) enthaltende Gasstrom in einen Kuhlergelei- 
tet, der im unteren Bereich ein vertil<ales Rohr aufweist. 
Das Rohr und sein oberes Mundungsendesind von einem 
indirekt gekuhlten Wirbelbett umgeben, dessen Tempera- 
tur Im Bereich von 20 bis90*Cliegt und dem man von un- 
ten Fluidisierungsgas zufiihrt. Dabei liegt die Suspensi- 
onsdichte des Wirbelbettes im Bereich von 300 bis 700 
l<g/m^ der Innenbereich des Rohrs weist l<ein Wirbelbett 
auf. Der dampfformiges PSA enthaltende Gasstrom 
stromt in dem vertikalen Rohr aufwarts in den Kuhler, wo- 
bei vom Wirbelbett uber das Mundungsende des vertika- 
len Rohrs standig Granulat aus dem Wirbelbett in den 
Gasstrom eingetragen und zu einem oberhalb des Rohrs 
uber dem Wirbelbett im Kuhler befindlichen Beruhi- 
gungsraum mitgefuhrt wird. Dabei wird das dampfformi- 
ge PSA gekuhit und verfestigt. Verfestigtes PSA fallt min- 
destens teilweise aus dem Beruhigungsraum auf das Wir- 
[ belbett, und PSA enthaltendes Granulat wird aus dem 
Wirbelbett abgezogen. 
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Beschreibung 

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zum Abt rennen von in einem Gasstrom dampfformig enthaltenem Phthalsaure- 
anhydrid (PSA) durch Kiihlen des Gasstroms und verfestigen des PSA in einem Kuhler, der ein Wirbelbett enthalt, wel- 
5 ches aus PSA enthaltendem Granulat besteht, wobei das Wirbelbett indirekt gekiihlt wird. 

Ein solches Verfahren ist aus GB-A-988084 bekannt. Bei diesem Verfahren leitet man den PSA-haltigen Gasstrom in 
den unteren Bereich eines gekiihlten Wirbelbettes. Hierbei wird zwangslaufig das (las jedoch weitgehend in Form von 
Blasen durch das Wirbelbett gefiihrt, wobei sich die Blasen sehr stabil verhalten. Die Gasblasen verhindem einen inten- 
siven Warmeiibergang zwischen dem in den Blasen enthaltenen PS A-Dampf und den relativ kalten Feststofipartikeln des 

10 Wirbelbettes. Die Kiihlung des PSA-Dampfes bleibt deshalb mangelhaft und man erreicht erfahrungsgemaB nui; daB 
hochstens 50% des PSA-Dampfes im Wirbelbett kondensiert werden. 

Dcr Erfindung licgt die Aufgabc zugrundc, mit Hiifc cincs indirekt gckiihitcn Wu-bclbcttcs den dampfformigcs PSA 
enthaltenden Gasstrom intensiv zu kiihlen, so daB das PSA aus dem Gasstrom mit hoher Wirksamkeit abgeschieden wud. 
ErfindungsgemaB wird dies dadurch erreicht, daB man den dampflormiges PSA enthaltenden Gasstrom durch ein im un- 

1 5 teren liereich des Kiihlers angeordnetes vertikales Rohr aufwarts leitet, daB das vertikale Rohr ein oberes Miindungsende 
aufweisl, daB das Rohr und sein Miindungsende vom indirekt gekuhlten Wirbelbett umgeben sind, dessen Temperatur im 
Bereich von 20 bis 90°G Uegt und dem man von unten Huidisierungsgas zufuhrt, wobei die Suspensionsdichte des Wir- 
belbettes im Bereich von 300 bis 700 kg/m^ liegl, daB der Innenbereich des Rolirs kein Wirbelbett aufweist, daB vom 
Wirbelbett tiber das Miindungsende des vertikalen Rohrs standig Granulat aus dem Wirbelbett in den dampfiformiges 

20 PSA enthaltenden Gasstrom cingctragcn und vom Gasstrom zu cincm obcrhalb des Rohrs und iibcr dem Wirbelbett im 
Kuhler befindlichen Beruhigungsraum milgefuhrt wird, wobei im Gasstrom enthalLenes dampllonniges PSA gekiihlt 
und verfestigt wird und wobei verfestigtes PSA mindestens teilweise aus dem Beruhigungsraum auf das Wirbelbett fallt, 
daB man Gas aus dem Beruhigungsraum und aus dem Kuhler abfiihrt und daB man PSA enthaltendes Granulat aus dem 
Wirbelbett abzieht. 

25 Durch das crfindungsgcmaBc Verfahren wcrdcn im Kiihlcr iibcr 90% des cingclcitctcn PSA-Dampfes gekiihlt und ver- 
festigt. Ublicherweise wird man vom Wirbelbett im Bereich des Miindungsendes des vertikalen Rolirs 10 bis 50 kg Fest- 
stoff pro Nm"^ das in den PSA enthaltenden Gasstrom einbringen. Der Beruhigungsraum und auch der Bereich direkt 
oberhalb des Miindungsendes des vertikalen Rohrs ist frei von einem Wurbelbett. Es betinden sich dort nur relativ geringe 
Feststoffmengen, so daB sich dort auch keine Gasblasen bilden kormen, wie sie in einem Wirbelbett aber unvermeidbar 

30 sind. 

Es ist vorteilhaft, wenn das Granulat des Wirbelbettes zu mindestens 80 Gew.-% aus KomgroBen von hochstens 1 mm 
besleht, wenn man ohne Hilfsgranulat arbeitet. Das relativ feinkomige Granulat ist gut flieBfahig und kann im AWrbelbett 
mit hohen Warmeiibergangszahlen indirekt gekiihlt werden. 

Zum Fluidisieren des Wirbelbettes konnen verschiedenartige Gase verwendet werden. ZweckmaBigerweise verwen- 
35 del man aus dem Kiihler abgezogenes, mindestens teilw^eise entstaubtes Gas oder aber Luft oder ein Gemisch dieser bei- 
den Gase. 

Der das dampfformige PSA enthaltende Gasstrom kommt iibUcherweise aus einem Reaktor zum katalytischen Erzeu- 
gen von PSA aus Orthoxylol oder NaphthaUn mit Luft. Der dampfformigcs PSA enthaltende Gasstrom, der auf diese be- 
kannte Weise erzeugt wird, kann zunachst in einem Abhitzekessel ein- oder mehrstufig indirekt gekiihlt werden, bevor 

40 man ihn zur SchluBkiihlung in das vertikale Rohr leitet. Eine Vorkiihlung ohne Kondensation und ohne Erzeugen von fe- 
stem PSA kann vorteilhaft sein, wenn man die Warmebelastung in der SchluBkiihlung verringem will. 

Ein Kuhler der Art, wie er beim erfindungsgemaBen Verfahren zum Verfestigen des PSA-Dampfes verwendet wird, ist 
in EP-B-0467441 beschrieben. Dieser Kiihler ist insbesondere zur Kiihlung eines Abgases aus der Verhiittung von Blei- 
erz vorgesehen, wobei die Gasreinigung vor aUem den Erfordemissen des Umweltschutzes gerecht wird. Es hat sich nun 

45 gezeigt, daB der prinzipiell bekannte Kiihler in der Lage ist, relativ groBe Mengen an PSA, die dampflPormig herangefiihrt 
wcrdcn, zu verfestigen. 

Fiir den Aufbau des Wirbelbettes im Kuhler, welches das vertikale Rohr umgibl, kann man ohne ein Hilfsgranulat oder 
aber mit einem solchen Hilfsgranulat, z. B. Sand mit Komungen von etwa 0,05 bis 1 mm, arbeiten. Im gekiihlten Wir- 
belbett kondensiert PSA auf dem Hilfsgranulat und wird mit diesem abgezogen. AuBerhalb des Wirbelbettes trennt man 
50 das rohe PSA vom Hilfsgranulat, z. B. durch Abschmelzen, und karm das Hilfsgranulat wieder zuriick in das Wirbelbett 
fiihrcn. Wenn man ohne Hilfsgranulat arbeitet, cntfallt dieser Trcnnungsschritt. 

Ausgestaltungsmoglichkeiten des Verfahrens werden mit Hilfe der Zeichnung erlautert. Die Zeichnung zeigt ein FlieB- 
schema des Verfahrens. 

In an sich bekannter Weise wird im Rohrenreaktor (1) aus einem Gemisch von NaphthaHn oder Orthoxylol und Luft, 
55 das in der Leitung (2) herangefiihrt wird, katalytisch PSA bei Temperaturen von etwa 300 bis 500°C erzeugt. Der dampf- 
formiges PSA enthaltende Gasstrom, der als Produkt der Umsetzung im Reaktor 1 entsteht, stromt in der Leitung (3) zu 
einem Abhitzekessel (4), in welchem eine erste Kiihlung stattfindet. Dabei kondensiert PSA noch nicht aus. Mit Tempe- 
raturen von iibUcherweise 150 bis 250°C stromt der PS A-haltige Gasstrom dann durch die Leitungen (5) und (5b), durch 
das geoffnete Ventil (6) und die Leitimg (7) zum SchluBkiihler (9). Bei dieser Verfahrensvariante ist das Ventil (8) ge- 
60 schlossen. 

Der Kiihler (9) weist im imteren zentralen Bereich ein vertikales Rohr (10) auf, dazu einen Gasverteiler (11) und dar- 
unter eine Verteilkammer (12) ftir Muidisierungsgas. Der das Rohr (10) umgebende Ringraum ist mit Kiihlelementen 
(14) versehen, die zur Warmeabfuhr von einem Kiihlfluid durchstromt werden. Als Kiihlfluid eignet sich z.B. Wasser 
oder Ol. Im Kiihler (9) befindet sich im Ringraum iiber dem Gasverteiler (11) ein Wirbelbett (13) aus PS A-haltigem Gra- 

65 nulat, wobei das Wirbelbett ein wenig iiber das obere Miindungsende (10a) des Rohrs (10) hinaus reicht. Mindestens 80 
Gewichtsprozent des Granulats des Wirbelbettes weisen KomgroBen im Bereich von hochstens 1 mm auf. Fluidisie- 
rungsgas, das durch den (lasverteiler (11) aufwarts stromt, wird zuvor durch die Leitung (16) in die Verteilkammer (12) 
gefiihrt. Bei diesem Fluidisierungsgas kann es sich entweder um ruckgefuhrtes Gas aus der Leitung (17) oder um Luft 
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aus der Leitung (18) handeln, die durch das Geblase (19) angesaugt wird, oder um ein Gemisch aus Luft und riickgefiihr- 
tem Gas. 

Im SchluBkiihler (9) liegt die Leerrohrgeschwindigkeit des Fluidisierungsgases im Wirbelbett (13) ublicherweise im 
Bereich von 0,1 bis 0,6 m/s. Die Gasgeschwindigkeiten im Rohr (10) liegen etwa im Bereich von 20 bis 50 m/s und im 
Bemliigungsraum (9a), der sich oberhalb des Milndungsendes (10a) befindet, ist die effektive Gasgescliwindigkeit etwa 5 
2 bis 3 m/s. Das Volumen des Fluidisierungsgases betragt 10 bis 30% und zumeist 15 bis 25% des Volumens des Gas- 
stroms der Leitung (7). Die Suspensionsdichte im Wirbelbett (13) begt im Bereich von 300 bis 700 kg/rn^ und zumeist 
350 bis 600 kg/m^. Das Wirbelbett (13) endet knapp oberhalb des MUndungsendes (10a) des Rohrs (10). Ein Wirbelbett 
befindet sich im Bemhigungsraum (9a) nicht. Auf diese Weise sorgt man dafur, daB 10 bis 50 kg Feststoff pro Nm Gas in 
den Gasstrom eingebracht werden, der im Rohr (10) aufwarts stromt. Im Wirbelbett (13) gekiihltes Granulat mischt sich 10 
auf diese Weise mit dem das Rohr (10) verlassenden Gasstrom, wird von diesem aufwarts in den Bemhigungsraum (9a) 
mitgcfiihrt und sorgt dadurch fur cine schnclic und intensive Abkiihlung des Gases und des damplFormigcn PSA. In den 
Beruhigungsraum (9a) wird eine Gas-Feststoff-Suspension geblasen, wobei die Gasgeschwindigkeit durch die Expan- 
sion des Gasstrahls rasch abfallt. Hierbei verlieren die Feststoffe an Geschwindigkeit und fallen wieder in die Wu*bel- 
schicht (13) zuriick. lis kann zweckmafrJig sein, die Innenwand des Kiihlers (9), auch im Bereich des Beruhigungsraumes 15 
(9a) und dariiber, mit Kuhlelementen zu versehen, was aber in der Zeichnung zur Vereinfachung nicht berucksichtigt 
wurde. 

Um ausreicliend gekiihltes Granulat im Wirbelbett (13) bereitzuhalten, halt man die Temperaturen dort ublicherweise 
bei 20 bis 90°C und vorzugsweise 50-80°C. Als Produkt zieht man durch die Leitung (30) PSA-Granulat aus dem Kuhler 
(9) ab. Dieses Granulat wird dann iiblichcrwcisc noch cincr an sich bckanntcn Fcinrcinigung zugcfuhrt, wic sic z. B. in 20 
DE-C-35 38 911 beschrieben ist. Wenn man mit einem Hilfsgranulat, z. B. Sand, arbeitet, werden dessen Komer im ge- 
kiihlten Wirbelbett durch anhaftendes PSA vergroBert. Dieses Granulat zieht man in der Leitung (30) ab und trennt PSA 
vom Hilfsgranulat, z. B. durch Absclimelzen. 

Gas, welches eine gewisse Menge an Feststoffen mitflihrt, wird vom oberen Ende des Kuhlers (9) durch den Kanal 

(20) abgelcitct und zunachst zu einem Abscheidezyklon (21) gcfiihrt. Abgeschicdenc Feststoffe gelangcn in den Puffer- 25 
behalter (22) und von da durch die Leitung (23) und ein Dosierorgan (24) zuriick in den Kuhler (9). Das den Abscheider 

(21) verlassende Gas stromt durch die Leitung (25) zu einem Filter (26), wobei abgeschiedene Feststoffe durch die Lei- 
tung (27) dem Pufferbehalter (22) aufgegeben werden. Das Filter (26) kann z. B. ein Schlauch- oder Elektrofilter sein. 
Entstaubtes Gas zieht in der Leitung (28) ab und kann ganz oder teilweise zu einer nicht dargestelhen Nachverbrennung 
gefiihrt werden. Ublicherweise zweigt man einen Teilstrom des entstaublen Gases in der Leitung (15) ab und fiihrt es 30 
durch das Geblase (29) und die Leitung (17) als Fluidisiemngsgas zuriick in den Kuhler (9). 

Eine Verfahrensvariante besteht darin, das aus dem Abhitzekessel (4) kommende, PSA-haltige Gas bei geschlossenem 
Ventil (6) und geoflfnetem Ventil (8) durch einen Kuhler (31) zu fuhren, in welchem ein Teil des PSA kondensiert und 
fliissig in der Leitung (32) abgezogen wird. Das restliche, PSA-haltige Gas wird dann durch die Leitungen (7a) und (7) 
zum SchluBkiihler (9) gefiihrt. 35 

Beispiel 

Man arbeitet mit einer der Zeichnung entsprechenden Verfahrensfiihrung, wobei das Ventil (6) geschlossen und das 
Ventil (8) offen ist. Der SchluBkiihler (9) hat eine Gesamthohe von 10 m, einen Durchmesser im Bereich des Wirbelbet- 40 
tes (13) von 3 m und eine TTohe zwischen dem Verteiler (11) und der oberen Miindung (10a) des Rohrs (10) von 2 m. Im 
Rohr (10), das einen Durchmesser von 0,7 m hat, betragt die Gasgeschwindigkeit 40 m/sec, die Leerrohrgeschwindigkeit 
des Fluidisierungsgases im Ringraum (13) betragt 0,3 m/sec. Das Wirbelbett (13) hat eine Suspensionsdichte von 
450 kg/m^, die KomgroBen des PS A-Granulats liegen unter 1 mm und der Mittelwert d^Q betragt 0,3 mm. Es wird ohne 
Hilfsgranulat im Kiihler (9) gearbeitet. 45 

Pro Stunde werden im Rohrenreaktor (1) 3900 kg Orthoxylol mit 51600 kg Luft umgcsctzt. Die Driicke licgcn zwi- 
schen 1 und 1,5 bar, die nachfolgend gegebenen Daten sind teilweise berechnet. 

Bei den in der Tabelle genannten Gasen handelt es sich um O2, N2, CO2 und H2O enthaltende Gemische. 

50 
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Leitung 


3 


7 


30 




PSA (kg/h) 


4283 


2364 


2324 


10 


Orthoxylol (kg/h) 


0,5 


0,5 






Nebenprodukte (kg/h) 


245 


243 


2 


1.5 


Gase (kg/h) 


50990 


50980 


■ 1 


20 


Temperatur ("C) . 


370 


137 


65 



Pro Stunde werden in der Leitung (18) 2000 Luft herangefiihrt, in der Leitung (17) stromen 6000 m wasserdampf- 
haltiges Gas mit 100°C. Durch die Leitung (28) werden 50300 wasserdampfhaltiges Gas aus dem Verfahren entfemt. 

25 

Paten tan spriiche 

1. Verfahren zum Abtrennen von in einem (lasstrom dampfformig enthaltenem Phthalsaureanhydrid (PSA) durch 
Ktihlen des Gasstroms und Verfestigen des PSA in einem Kuhler, der ein Wirbelbett enthalt, welches aus PSA ent- 

30 haltendem Granulat besteht, wobei das A^^belbett indirekt gekuhlt wird, dadurch gekennzeichnet, daJ3 man den 
danipfforniiges PSA enthaltenden Gasstrom durch ein im unteren Bereich des Kuhlers angeordnetes vertikales Rohr 
aufwarts leitet, daB das vertikale Rohr ein oberes Miindungsende aufweist, daB das Rohr und sein Mundungsende 
vom indirekt gekiihlten Wirbelbett umgeben sind, dessen Temperatur im Bereich von 20 bis 9(fC liegt und dem 
man von unten Fluidisierungsgas zufiihrt, wobei die Suspensionsdichte des Wirbelbettes im Bereich von 300 bis 

35 7 00 kg/m^ liegt, daB der Innenbereich des Rohrs kein Wirbelbett aufweist, daB vom Wirbelbett liber das Miindungs- 

ende des vertikalen Uohrs standig Granulat aus dem Wirbelbett in den dampfformiges PSA enthaltenden Gasstrom 
eingetragen und vom Gasstrom zu einem oberhalb des Rohrs und uber dem Wirbelbett im Kuhler befindlichen Be- 
ruhigungsraum mitgefiihrt wird, wobei im Gasstrom enthaltenes dampfibrmiges PSA gekuhlt und verfestigt wird 
und wobei verfestigtes PSA mindestens teilweise aus dem Beruhigungsraum auf das Wirbelbett fallt, daB man Gas 

40 aus dem Beruhigungsraum und aus dem Kuhler abfuhrt und daB man PSA enthaltendes Granulat aus dem Wirbel- 
bett abzieht. 

2. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB man vom Wirbelbett im Bereich des Miindungsendes 

des vertikalen Rohrs 10 bis 50 leg Feststoff pro Nm Gas in den PSA enthaltenden Gasstrom einbringt. 

3. Verfahren nach Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, daJ3 der dampfformiges PSA enthaltende Gasstrom 
45 ein- oder mehrstufig indirekt gekuhlt wird, bevor man ihn in das vertikale Rohr des Kuhlers leitet. 

4. Verfahren nach Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, daB das aus dem Kiihlcr abgcfuhrtc Gas nach Abt rcnncn 
von Feststoff en mindestens teilweise als Fluidisierungsgas in das Wirbelbett geleiLet wird. 

5. Verfahren nach Anspruch 1 oder einem der folgenden, dadurch gekennzeichnet, daB das Granulat des Wirbelbet- 
tes zu mindestens 80 Gewichtsprozent KorngroBen von hochstens 1 mm aufweist. 

50 6. Verfahren nach Anspruch 1 oder einem der folgenden, dadurch gekennzeichnet, daB man Luft als Fluidisierungs- 

gas in das \Wrbclbctt Icitct. 

7. Verfahren nach Anspruch 1 oder einem der folgenden, dadurch gekennzeichnet, daB man den dampfibrmiges 
PSA enthaltenden Gasstrom zum Kiihlen zunachst durch einen indirekten Warmeaustauscher und anschlieBend in 

das vertikale Rohr des Kuhlers leitet, wobei man aus dem indirekten Warmeaustauscher fliissiges PSA abzieht. 
55 8. Verfahren nach Anspruch 1 oder einem der folgenden, dadurch gekennzeichnet, daB das Wirbelbett ein HiLfsgra- 

nulat enthalt. 
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